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5 Arriere-plan de l'invention 

L'invention concerne la densification de substrats poreux creux 
par infiltration chimique en phase vapeur. 

Un domaine particulier d'application de l'invention est la 
realisation de pieces creuses en materiau composite comprenant un 

10 substrat poreux densifie par une matrice, notamment de pieces creuses 
en materiau composite thermostructural. 

Par substrat poreux creux, on entend ici un substrat ayant une 
forme creuse avec une surface interne concave pleine, c'est-a-dire 
exempte de trous, excepte le caractere poreux du substrat. Des exemples 

15 de formes creuses sont des formes de calottes spheriques, des formes 
cylindriques ou cylindro-coniques fermees a une extremite, des formes de 
recipients ou de bols, des formes de coiffes, non necessairement 
axisymetriques, Des exemples de pieces creuses obtenues par 
densification de tels substrats sont des recipients pour I'industrie chimique 

20 ou metallurgique, tels que des creusets ou des bols de support de 
creusets, ou des corps de protection de vehicules spatiaux, tels que des 
nez formant boucliers thermiques. 

Par materiau composite thermostructural, on entend ici un 
materiau composite qui, a la fois, presente des bonnes proprietes 

25 mecaniques, pour constituer des elements de structure, et a la capacite 
de conserver ces proprietes aux temperatures elevees. Des exemples de 
materiaux composites thermostructuraux sont les materiaux composites 
carbone/carbone (C/C) comprenant un substrat poreux en fibres de 
carbone densifie par une matrice en carbone, et les materiaux composites 

30 a matrice ceramique (CMC) comportant un substrat poreux refractaire, par 
exemple en fibres de carbone ou de ceramique, densifie par une matrice 
en ceramique. 

La densification de substrats poreux par infiltration chimique en 
phase vapeur est un processus bien connu. Les substrats a densifier sont 
35 places dans une enceinte et une phase gazeuse reactive est admise dans 
I'enceinte ou regnent des conditions de temperature et de pression 



contrdiees telles que la phase gazeuse diffuse au sein de la porosite des 
substrats et y forme un depot solide constitutif de la matrice du materiau 
composite par decomposition d'un precurseur gazeux ou reaction entre 
plusieurs precurseurs gazeux contenus dans la phase gazeuse. Dans le 
cas par exemple d'une matrice en carbone, le precurseur gazeux est 
generalement un alcane, un alkyle ou un alcene, tel que du propane ou du 
methane ou un melange des deux. Dans le cas par exemple d'une matrice 
ceramique en carbure de silicium, le precurseur gazeux est du 
methyltrichlorosilane. 

Generalement, la phase gazeuse reactive est admise a une 
extremite de I'enceinte tandis que les effluents gazeux comprenant le 
residu de phase gazeuse et des produits de reaction eventuels sont 
extraits a une autre extremite. (.'admission est avantageusement 
effectuee a travers une zone de prechauffage permettant d'amener la 
phase gazeuse a une temperature voisine de celle des substrats a 
densifier. 

Plusieurs substrats peuvent etre densifies simultanement dans 
une meme enceinte, en etant disposes de facon a etre tous exposes au 
flux de phase gazeuse reactive admise dans I'enceinte. Le brevet 
US 5 904 957 de la deposante montre a cet effet une disposition 
particuliere de substrats identiques en piles annulaires. La phase gazeuse 
admise est dirigee vers I'interieur (ou I'exterieur) des piles et s'ecoule a 
travers les substrats et des intervalles entre ceux-ci pour etre reprise a 
I'exterieur (ou a I'interieur) des piles. 

Lorsque les substrats a densifier ont une forme creuse telle que 
definie plus haut, avec des parties concaves relativement profondes, et 
notamment lorsqu'ils sont de dimensions assez grandes, des defauts ont 
ete observes par les inventeurs apres densification par infiltration 
chimique en phase vapeur. Ces defauts consistent en des variations de 
microstructure du materiau de la matrice entre differentes parties des 
pieces densifiees et en la formation de suies ou d'excroissances 
indesirables sur les substrats. 

Ces defauts pouvant etre attribues a une maturation excessive 
de la phase gazeuse, c'est-a-dire a un temps de sejour dans I'enceinte 
trop long conduisant a un vieillissement de la phase gazeuse et a une 
alteration de ses proprietes, il a ete essaye d'y remedier en augmentant le 



3 



debit par accroissement des capacites de pompage des effluents gazeux 
hors de I'enceinte. Cela n'a toutefois pas permis d'eliminer completement 
les defauts, tout en rencherissant sensiblement les couts en raison 
notamment de Taugmentation de la consommation en phase gazeuse 
5 reactive. 



Obiets et resume de Tinvention 

L'invention a pour but de fournir un procede qui ne presente 

pas de tels inconvenients, c'est-a-dire un procede permettant une 
10 densification relativement homogene, et exempte de defauts, de substrats 

de forme creuse, meme de grandes dimensions. 

Ce but est atteint grace a un procede selon lequel, 

conformement a l'invention, le flux de phase gazeuse reactive admise 

dans I'enceinte est en partie guide jusqu'a I'interieur du volume delimite 
1 5 par une face interne concave du ou de chaque substrat de forme creuse 

de sorte que ladite face interne concave soit en totalite parcourue par une 

fraction du flux total de la phase gazeuse admise. 

Avantageusement, le flux de phase gazeuse reactive admise 

dans I'enceinte est reparti vers chaque face du ou de chaque substrat 
20 dispose dans I'enceinte. De preference, la fraction du flux total de phase 

gazeuse reactive parcourant une face du ou de chaque substrat dispose 

dans I'enceinte est d'au moins 5 %, ou mieux encore, 10 %. 

Les inventeurs ont observe que, en guidant une fraction du flux 

de phase gazeuse dans I'enceinte jusqu'a I'interieur des substrats, une 
25 densification homogene est obtenue, sans formation de suies ou 

excroissances parasites, y compris dans les zones situees le plus au fond 

des formes creuses. Cela peut s'expliquer par le fait que le guidage du 

flux force la phase gazeuse a s'ecouler le long de la totalite des faces 

concaves internes des substrats, sans former des poches de stagnation 
30 ou zones tourbillonnaires dans lesquelles une maturation excessive de la 

phase gazeuse pourrait se produire. 

Le guidage d'une partie du flux de phase gazeuse peut etre 

assure par une partie de paroi qui penetre partiellement a I'interieur du 

volume delimite par la face interne concave du ou de chaque substrat, par 
35 exemple une partie de paroi cylindrique qui s'etend jusqu'au voisinage du 

fond du ou de chaque substrat. 



Avantageusement, plusieurs substrats de forme creuse 
peuvent etre densities simultanement dans I'enceinte en etant disposes 
de fagon alignee avec la direction generale d'ecoulement du flux de phase 
gazeuse a travers I'enceinte. Le flux de phase gazeuse admise dans 
I'enceinte est alors reparti de fa$on appropriee pour alimenter chaque 
face des substrats par une fraction de ce flux. 

L'invention a aussi pour but de fournir une installation de 
densification par infiltration chimique en phase vapeur qui permette la 
mise en oeuvre du procede ci-dessus defini en etant adaptee a la 
densification de substrats de forme creuse. 

Ce but est atteint avec une installation du type comprenant une 
enceinte ayant une paroi laterale et une premiere et une deuxieme paroi 
d'extremite opposees I'une a I'autre, des moyens d'admission d'une phase 
gazeuse reactive debouchant dans I'enceinte a travers la premiere paroi 
d'extremite, des moyens d'evacuation d'effluents gazeux s'ouvrant dans 
I'enceinte a travers la deuxieme paroi d'extremite, et au moins un plateau 
de support de substrat a densifier, installation comprenant des moyens de 
repartition et guidage de flux gazeux pour amener une fraction de flux de 
phase gazeuse admise jusqu'a I'emplacement de chaque substrat dans 
I'enceinte et guider une partie du flux de phase gazeuse amene a cet 
emplacement jusqu'a I'interieur d'un volume delimite par une face interne 
concave d'un substrat dispose en cet emplacement. 

Les moyens de guidage de flux peuvent comporter une partie 
de paroi cylindrique ou un corps presentant une pluralite de passages 
traversants, la partie de paroi ou le corps etant dispose de maniere a 
penetrer au moins en partie dans ledit volume du substrat. 

Les moyens de repartition de flux peuvent comprendre un ou 
plusieurs plateaux qui sont disposes transversalement dans I'enceinte et 
qui definissent des passages de repartition de flux formes par des 
ouvertures realisees a travers les plateaux et des espaces menages entre 
les plateaux et une paroi laterale de I'enceinte. 

Breve description des dessins 

L'invention sera mieux comprise a la lecture de la description 
faite ci-apres, a titre indicatif mais non limitatif, en reference aux dessins 
annexes sur lesquels : 
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- la figure 1 est une vue tres schematique partielle en elevation 
et en coupe d'une installation d'infiltration chimique en phase vapeur selon 
un premier mode de mise en oeuvre de I'invention ; 

- la figure 2 est une demi-vue en coupe de dessus selon le plan 
5 ll-ll de la figure 1 ; 

- la figure 3 est une vue tres schematique partielle en elevation 
et en coupe d'une installation d'infiltration chimique en phase vapeur selon 
un deuxieme mode de mise en oeuvre de I'invention ; 

- la figure 4 est une demi-vue en coupe de dessus selon le plan 
10 IV-IV de la figure 3 ; 

- la figure 5 est une vue tres schematique partielle en elevation 
et en coupe selon les plans V-V de la figure 6 d'une installation 
d'infiltration chimique en phase vapeur selon un troisieme mode de mise 
en oeuvre de I'invention ; 

15 - la figure 6 est une vue en coupe de dessus selon le plan VI- VI 

de la figure 5 ; 

- la figure 7 est une vue tres schematique partielle en elevation 
et en coupe d'une installation d'infiltration chimique en phase vapeur selon 
un quatrieme mode de mise en oeuvre de I'invention ; 

20 - la figure 8 est une vue partielle en coupe montrant une 

variante de realisation d'un outillage de guidage du flux de phase gazeuse 
reactive vers la face interne concave d'un substrat ; 

- la figure 9 est une photographie montrant I'aspect general de 
surface d'une face concave de substrat densifie avec le procede conforme 

25 a I'invention ; 

-la figure 10 est une photographie obtenue en microscopie 
optique montrant une fraction de surface de la face concave du substrat 
densifie de la figure 9 ; 

- la figure 1 1 est une vue tres schematique d'une installation 
30 d'infiltration chimique en phase vapeur selon Tart anterieur ; et 

-les figures 12 et 13 sont des photographies obtenues en 
microscopie optique montrant I'etat de surface d'echantillons, apres 
densification au moyen de Installation de la figure 1 1 . 



Description detaillee de modes de realisation de rinvention 



Les figures 1 et 2 montrent schematiquement une enceinte 10 
constituant une chambre de reaction d'une installation d'infiltration 
chimique en phase vapeur. 

Uenceinte 10 a, dans I'exemple illustre, une forme generate 
cylindrique d'axe vertical. Une phase gazeuse reactive est introduite dans 
I'enceinte par une canalisation 12 qui debouche par exemple au centre de 
la paroi de fond 10a de I'enceinte 10. Les effluents gazeux sont extraits de 
I'enceinte par une conduite 14 qui debouche au centre de la paroi 
superieure 10b formant couvercle oppose au fond 10a. La conduite 14 est 
reliee a un dispositif de pompage (non represente). 

Dans la partie inferieure de I'enceinte, la phase gazeuse 
traverse une zone de prechauffage 16 constitute par exemple de 
plateaux perfores horizontaux 18 qui sont disposes les uns au-dessus des 
autres. Les plateaux 18 sont supportes par le fond 10a de I'enceinte au 
moyen de pieds et entretoises. 

La zone de prechauffage est separee de la chambre de 
reaction proprement dite par un plateau diffuseur horizontal 20 qui occupe 
sensiblement toute la section de I'enceinte 1 0. Le plateau diffuseur 20 est 
perfore et repose sur le fond 10a de I'enceinte par I'intermediaire de pieds. 

Les elements ci-dessus de la zone de prechauffage sont en 
materiau refractaire, par exemple en graphite. 

Le chauffage a I'interieur de I'enceinte est produit par un 
suscepteur (ou induit) en graphite couple electromagnetiquement avec un 
inducteur (non represente) situe a I'exterieur de I'enceinte. Le suscepteur 
constitue la paroi laterale 1 0c de I'enceinte 1 0. Le fond 1 0a et le couvercle 
10b sont egalement en graphite. 

Une installation telle que brievement decrite ci-avant est d'un 
type bien connu. 

Dans I'exemple illustre par la figure 1, plusieurs substrats de 
forme creuse sont disposes dans I'enceinte 10 pour etre densities 
simultanement, en I'espece trois substrats Si, S 2l S 3 . Les substrats 
represents ont une forme de bol. II peut s'agir par exemple d'une 
preforme de bol en materiau composite C/C destine a recevoir un creuset 
contenant du silicium liquide dans une installation de tirage de lingots de 
silicium monocristallin par le procede Czochralski, ou procede "CZ". De 



4 

7 



tels bols peuvent avoir un diametre atteignant, voire depassant 850 mm. 
Le substrat ou preforme du bol est realise en fibres de carbone, par 
bobinage filamentaire ou drapage de strates fibreuses. Bien entendu, 
I'invention n'est pas limitee a la densification de tels substrats et vise la 
5 densification de tous substrats de forme creuse tels que definis en tete de 
la presente description. 

Les substrats sont disposes Tun au-dessus de I'autre, en etant 
alignes dans la direction generale verticale d'ecoulement du flux de phase 
gazeuse dans I'enceinte, avec leurs faces creuses concaves tournees 

10 vers le bas. 

Chaque substrat Si, S 2l S 3 repose sur un plateau support 
respectif 22i, 22 2 , 22 3 avec interposition de cales 24 entre le bord des 
substrats et les faces superieures des plateaux. Le plateau support 22i 
repose par des entretoises 26i sur le plateau diffuseur 20, tandis que les 

15 plateaux 22 2 et 22 3 reposent sur les plateaux 22i et 22 2 par I'intermediaire 
d'entretoises 26 2 , 26 3 . 

Les cales 24 menagent entre elles des intervalles permettant la 
circulation de gaz. Elles peuvent avoir une forme generale de secteur 
d'anneau et s'engager par leur base dans une rainure annulaire formee 

20 dans la face superieure du plateau support. Chaque cale 24 peut 
presenter un rebord exteme annulaire 24a sur lequel le rebord du substrat 
vient en appui par son contour exterieur. Les cales 24 agissent alors 
comme conformateurs en empechant une deformation par expansion des 
substrats. Les cales 24 pourraient egalement comporter un rebord interne. 

25 Les plateaux supports, les cales et les entretoises supportant 

les plateaux sont en un materiau refractaire, par exemple un metal 
refractaire ou du graphite. 

Les plateaux supports 22i, 22 2 et 22 3 ont egalement une 
fonction de repartiteurs du flux de la phase gazeuse admise dans 

30 I'enceinte et issue de la zone de prechauffage. A cet effet, les plateaux 
sont en un materiau etanche au gaz, presentent un orifice respectivement 
28t, 28 2 , 28 3 en leur centre et menagent a leur peripherie un espace 
annulaire respectif 30i, 30 2l 30 3 avec la paroi laterale 10c de I'enceinte. 

Les orifices 28i, 28 2 , 28 3 et les passages definis par les 

35 espaces annulaires 30i, 30 2 , 30 3 repartissent le flux de la phase gazeuse 
de sorte qu'une fraction de la phase gazeuse fraiche admise dans 
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I'enceinte parvienne a chaque emplacement d'un substrat dans I'enceinte 
et sur chaque face d'un substrat dispose en cet emplacement. Cette 
fraction est d'au moins 5 %, de preference au moins 10 % en volume. 

Dans I'exemple illustre, chacune des faces interne et externe 
des substrats Si, S 2 et S 3 recoit par consequent de preference au moins 
10 %, et mieux encore environ 1/6 §me du flux de phase gazeuse fraiche 
admise dans I'enceinte. Le passage 30 1 recoit le complement du flux total 
de phase gazeuse admise par rapport a ce qui est recu par la face interne 
du substrat Si via I'orifice 28i. Le passage 30 2 recoit le complement du 
flux de phase gazeuse admise ayant traverse le passage 30i, par rapport 
a ce qui est recu par la face externe du substrat Si et ce qui est recu par 
la face interne du substrat S 2 via I'orifice 28 2 - Le passage 30 3 recoit le 
complement du flux de phase gazeuse admise ayant traverse le passage 
30 2 , par rapport a ce qui est recu par la face externe du substrat S 2 et ce 
qui est recu par la face interne du substrat S 3 via I'orifice 28 3 . Cette 
fraction restante du flux de phase gazeuse admise passant a travers le 
passage 30 3 alimente la face externe du substrat S 3 . 

Chaque fraction de flux de phase gazeuse passant a travers un 
orifice 28i, 28 2 , 28 3 est guidee vers la face interne du fond du substrat 
correspondant au moyen d'une paroi de guidage respective 32i, 32 2 , 32 3 , 
prevue a chaque emplacement d'un substrat dans I'enceinte. 

Chacune de ces parois de guidage a une forme cylindrique, ou 
de troncon de canalisation, qui se raccorde a un orifice respectif 28i, 28 2 , 
28 3 et fait saillie au-dessus du plateau de support correspondant, a 
I'interieur du volume delimite par le substrat. Chaque paroi de guidage 
amene ainsi une fraction de flux directement au voisinage de la region de 
fond du substrat correspondant. Chaque paroi de guidage s'interrompt a 
une distance de la surface interne du substrat correspondant telle qu'un 
intervalle annulaire est menage avec celle-ci offrant une section de 
passage au moins egale a cede de I'orifice forme dans le plateau de 
support. 

Grace aux parois de guidage 32i, 32 2 , 32 3 , on force une 
fraction du flux de phase gazeuse admise a lecher integralement les faces 
internes des substrats Si, S 2 , S 3 et a s'ecouler le long de celles-ci sans 
laisser de volume mort et sans creer de tourbillons. On peut ainsi garantir 
que le temps de sejour de la phase gazeuse reste en tout point inferieur a 
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une valeur limite au-dela de laquelle la maturation de la phase gazeuse 
peut devenir excessive et entrainer la formation de depots parasites. En 
regie generale, le temps de sejour total de la phase gazeuse dans 
I'enceinte, c'est-a-dire le temps s'ecoulant entre son admission et son 
5 evacuation doit rester limite. Dans le cas d'une matrice carbone, le temps 
de sejour est par exemple generalement controle pour rester inferieur a 
2 s, typiquement compris entre 1 s et 1 ,5 s. 

Les parties residuelles des fractions de flux de phase gazeuse 
ayant parcouru les faces internes des substrats sont evacuees apres avoir 
10 traverse les espaces entre les cales 24. L'ensemble des effluents gazeux 
est reuni a la partie superieure de I'enceinte pour etre evacue par la 
conduite 14. 

Bien que Ton ait envisage ia densification simultanee de trois 
substrats, le nombre de substrats presents dans I'enceinte pourra bien sur 

15 etre different de trois, voire unique, tout en menageant la possibility de 
repartir le flux de phase gazeuse pour qu'une fraction significative 
alimente chaque face des substrats. 

On pourra aussi densifier plusieurs ensembles de substrats 
disposes cote a cote dans une enceinte, chaque ensemble comprenant 

20 un ou plusieurs substrats alignes dans la direction generale d'ecoulement 
de la phase gazeuse. Plusieurs orifices d'admission de la phase gazeuse 
dans I'enceinte, plusieurs orifices d'evacuation d'effluents gazeux hors de 
I'enceinte et plusieurs zones de prechauffage pourront alors etre prevus, 
chacun au droit d'un ensemble de substrats et de plateaux de support. 

25 En outre, des substrats de formes creuses differentes ou de 

differentes dimensions pourront etre densities simultanement dans une 
meme enceinte, en adaptant eventuellement les formes et dimensions 
des moyens de guidage de flux vers I'interieur des substrats. On pourra 
aussi disposer dans I'enceinte d'autres substrats de forme non creuse, ou 

30 de forme creuse non prononcee qui ne necessitent pas de moyens 
specifiques de guidage de flux. 

Les figures 3 et 4 illustrent une autre variante de mise en 
oeuvre de invention. L'installation des figures 3 et 4 se distingue de celle 
des figures 1 et 2 en ce que les plateaux supports 122i, 1222, 122 3 ne 

35 reposent pas sur des entretoises mais sur des taquets ou pions 126i, 
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126 2 , 126 3 engages dans la paroi laterale 10c de I'enceinte, a la maniere 
d'etageres. 

Les plateaux supports peuvent alors occuper la quasi-totalite 
de la section de I'enceinte 10. 

Comme dans le mode de realisation des figures 1 et 2, chaque 
plateau support presente un orifice central 128 1f 128 2 , 128 3 auquel se 
raccorde une paroi cylindrique de guidage de flux 132 i? 132 2 , 132 3 . 

Des lumieres 130i, 130 2 , 130 3 sont pratiquees dans les 
plateaux le long d'une zone annulaire de ceux-ci, a I'exterieur de I'aplomb 
des bords des substrats Si, S 2 , S 3l afin d'offrir des passages directs a des 
fractions de flux de phase gazeuse admis dans I'enceinte a travers les 
plans des plateaux, de la meme maniere que les passages 30i, 30 2 , 30 3 
des figures 1 et 2. 

Les figures 5 et 6 illustrent encore une autre variante de mise 
en oeuvre de I'invention. L'installation des figures 5 et 6 se distingue de 
celle des figures 3 et 4 en ce que chaque plateau support porte une 
pluralite de substrats, en I'espece trois substrats tels que les substrats S 3 , 
S' 3 , S" 3 pour le plateau 222 3 . 

Chaque plateau, par exemple le plateau 222 3 , comporte 
plusieurs orifices 228 3 , 228' 3 et 228" 3 pour diriger une fraction de flux de 
phase gazeuse vers chaque face concave interne des substrats supportes 
par le plateau. Une paroi de guidage cylindrique respective 232 3 , 232' 3 , 
232" 3 se raccorde a chaque orifice et fait projection a I'interieur du volume 
delimite par le substrat correspondant afin de guider la fraction de flux 
jusqu'au voisinage du fond du substrat. Des lumieres 230 3 sont formees 
dans le plateau 222 3 autour des emplacements des substrats S 3l S' 3l S" 3 
afin de permettre un franchissement direct du plan du plateau 222 3 par 
une partie du flux de phase gazeuse admise dans I'enceinte, autour de 
chaque substrat. 

Les plateaux 222i et 222 2 sont realises de la meme facon que 
le plateau 222 3 avec des orifices tels que 228i, 228'i, 228 2 et 228' 2 
auxquels se raccordent des parois de guidage 232i, 232S, et 232 2 , 232' 2 , 
et avec des lumieres 23d et 230 2 . 

Les dimensions des orifices et lumieres formes dans les 
plateaux support sont choisies pour assurer la repartition desiree du flux 
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de phase gazeuse fraiche admise dans I'enceinte 10 vers les faces des 
substrats. 

Plusieurs conduites d'evacuation d'effluents gazeux 214, 21 4\ 
214" sont de preference prevues qui sont reunies a I'exterieur de 
5 I'enceinte et s'ouvrent dans celles-ci en regard des sommets des substrats 
disposes sur le plateau superieur, afin d'assurer un parcours complet des 
faces exterieures de ces substrats par du flux de phase gazeuse. 

Dans les modes de realisation decrits ci-avant, les substrats 
sont disposes dans I'enceinte d'infiltration avec leurs faces internes 
10 concaves dirigees vers le bas, c'est-a-dire dirigees a rencontre du sens 
general d'ecoulement du flux de phase gazeuse reactive dans I'enceinte. 

Une disposition inversee des substrats pourra etre adoptee, 
comme montre par la figure 8. 

Le mode de realisation de la figure 8 se distingue de celui de la 
15 figure 1, notamment en ce que les substrats Si, S2 sont disposes dans 
I'enceinte 1 0 avec leurs faces internes concaves dirigees vers le haut. 

Chaque substrat Si, S 2 repose par la face externe de son fond 
sur une pluralite de (au moins trois) cales ou plots 324 1t 324 2 . Les plots 
324 1 sont supportes par un plateau 316 assurant des fonctions de 
20 prechauffage et diffusion de la phase gazeuse admise dans I'enceinte par 
la canalisation 12 debouchant au fond de I'enceinte, I'orifice d'entree de la 
phase gazeuse etant surmonte d'un chapeau 318 de repartition de flux. 

Les plots 324 2 sont fixes sur un plateau support respectif 322i 
qui repose sur le plateau diffuseur 316 par I' intermedial re d'entretoises 
25 326 2 . 

Le plateau support 322i presente une large ouverture centraie 
328i tout en menageant a sa peripheric un espace annulaire 330i avec la 
paroi laterale 10c de I'enceinte. 

En outre, le plateau 322i surmonte le substrat Si en 
30 menageant un espace annulaire 331 1 avec le bord superieur du substrat. 

Un plateau superieur 322 2 supporte par des entretoises 326 2 
est dispose au-dessus du substrat S 2 de la meme maniere que le plateau 
322i par rapport au substrat Si. Le plateau 322 2 presente une large 
ouverture centraie 328 2 et menage un espace annulaire 330 2 avec la paroi 
35 laterale de I'enceinte et un espace annulaire 33 1 2 avec le bord superieur 
du substrat S 2 . 
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Le flux de phase gazeuse admise dans I'enceinte est reparti a 
travers les espaces 330i, 330 2 et 331 2 de maniere a ce qu'une fraction de 
ce flux alimente chaque face des substrats. 

La fraction de flux passant a travers les espaces 331 1, 331 2 est 
5 guidee vers la face interne concave des substrats Si, S 2 au moyen de 
parois de guidage respectives 332i, 332 2 . Les parois de guidage ont par 
exemple une forme de cylindre, ou de trongon de canalisation, qui sont 
supportees par les plateaux 322^ 322 2 en se raccordant a leur partie 
superieure aux bords des ouvertures 328i, 328 2 . Chaque paroi de 
10 guidage penetre sur une certaine distance dans la partie interne d'un 
substrat respectif pour amener le flux admis a la peripherie a se diriger 
vers le fond du substrat avant de s'ecouler vers le haut a travers la 
canalisation definie par la paroi de guidage (voir fleches sur la figure 7). 

La phase gazeuse residuelle s'ecoulant a travers I'ouverture 
15 328 2 du plateau superieure est evacuee par la conduite 24 qui debouche 
a travers le couvercle 10b de I'enceinte. 

Les parois de guidage 332i, 332 2 forcent ainsi une fraction du 
flux de phase gazeuse admise a lecher les faces internes des substrats 
Si, S 2 et a s'ecouler le long de celles-ci sans laisser de volume mort et 
20 sans creer de tourbillons. 

Bien que le mode de realisation de la figure 7 montre 
seulement deux emplacements de substrats, le nombre de ces 
emplacements pourra bien entendu etre superieur a deux, en disposant 
plus de deux substrats les uns au-dessus des autres ou en formant 
25 plusieurs ensembles juxtaposes de substrats disposes les uns au-dessus 
des autres comme dans le cas de la figure 5. 

Dans ce qui precede, il a ete envisage de realiser I'outillage de 
guidage de flux de phase gazeuse au moyen de parois. D'autres formes 
de realisation peuvent etre adoptees, comme illustre par la figure 8. 
30 Sur cette figure, il a ete represents seulement un substrat Si 

supporte par un plateau 422i par I'intermediaire de plots ou cales 424l Le 
substrat Si est dispose avec sa face interne concave dirigee vers le bas et 
repose par son bord sur les cales 424i. Un flux de phase gazeuse 
s'ecoule dans un espace annulaire 430, autour du substrat Si et a travers 
35 le plateau 422i pour alimenter la face interne du substrat Si. 
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Le plateau 422i, dans sa partie situee en regard de la face 
interne du substrat Si, presente une pluralite de passages, ou 
perforations 423i et supporte un outillage de guidage 432i. 

L'outillage 432i est un bloc, par exemple en graphite, ayant une 
5 forme semblable et complementaire a cede du volume interne du substrat 
Si, mais de dimension plus faible afin de menager un espace entre la face 
externe du bloc et la face interne du substrat. Le bloc est perce d'une 
multitude de passages 433i qui amene la phase gazeuse traversant le 
plateau 422t jusqu'au voisinage de la face interne du substrat, de sorte 
10 que cette face interne soit parcourue par le flux de phase gazeuse sans 
laisser de volumes morts. 

Bien que Ton ait decrit ci-avant des modes de realisation avec 
une circulation generate de la phase gazeuse du bas vers le haut de 
I'enceinte, une disposition inversee pourra etre adoptee, avec circulation 
15 de la phase gazeuse du haut vers le bas, la zone de prechauffage etant 
alors disposee dans la partie superieure de I'enceinte. 

En outre, le procede selon invention peut bien entendu etre 
mis en oeuvre sur des substrats de dimensions differentes loges simulta- 
nement dans I'enceinte. 

20 

Exemple 

Des substrats constitues par des preformes de bol ont ete 
densities au moyen d'une installation telle que montree par la figure 7. Les 
substrats etaient formes de strates bidimensionnelles en fibres de 
25 carbone drapees sur une forme et consolidees par impregnation par une 
resine suivie de polymerisation et carbonisation de la resine. 

La densification des substrats par une matrice de carbone 
pyrolytique a ete realisee en admettant dans I'enceinte une phase 
gazeuse comprenant du gaz naturel, ou methane, en tant que precurseur 
30 gazeux du carbone pyrolytique. 

La temperature et la pression dans I'enceinte ont ete 
maintenues sensibjement constantes pendant le processus de 
densification, a des valeurs egales a environ 1000°C et 1,5 kPa. 

En fin de densification, aucune excroissance ou formation de 
35 suie n'a ete notee. La face interne des bols en materiau composite C/C 
obtenus presente un bel aspect, comme le montre les figures 9 et 10, la 
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figure 10 etant une image obtenue en microscopie optique, avec 
grossissement 440, d'une fraction de surface du fond d'un bol apres 
densification. 

A titre comparatif, le meme processus de densification a ete 
5 realise sur des preformes similaires, mais en omettant les parois de 
guidage de flux 332 1 et 332 2 et les ouvertures centrales 328i et 328 2 des 
plateaux 322, et 322 2 » comme montre sur la figure 1 1 . Les substrats S'i et 
S' 2 reposent sur le plateau de prechauffage 316 et sur un plateau plein 
332'i par I'intermediaire de cales 324'i, 324 ' 2 analogues aux cales 324 1f 

10 324 2 de la figure 7. Des echantillons E i5 E 2 en un meme materia u que 
celui des substrats sont places respectivement au fond du substrat S' 2 et 
a cote de celui-ci, sur le plateau 322^ Les figures 12 et 13 sont des 
images obtenues en microscopie optique avec grossissement 440, en 
lumiere polarisee, a la surface des echantillons E 2 , apres densification. 

15 La presence de nombreuses excroissances et suies, a la surface de 
I'echantillon E1 est manifeste, en depit de I'ameiioration apportee par la 
presence des plateaux par rapport a une situation ou les substrats sont 
places sans precaution particuliere sur des supports quelconque. En effet, 
les plateaux, bien que ne presentant pas d'ouverture centrale et ne 

20 supportant pas d'outillage de guidage de flux realisent tout de meme une 
repartition du flux de phase gazeuse par les espaces 330'^ 330 2 et 331' 2 . 

En comparaison, les figures 10 et 13 ne revelent pas 
d'excroissances et suies telles que celles visibles sur la figure 12, 
confirment que le procede conforme a I'invention permet d'obtenir, au fond 

25 de parties creuses de substrat, une meme qualite que sur des substrats 
ne presentant pas de parties creuses. 
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REVENDICATIONS 



1 . Procede de densification de substrats poreux de forme 
creuse par infiltration chimique en phase vapeur, comprenant la 

5 disposition d'au moins un substrat dans une enceinte et I'admission dans 
I'enceinte d'une phase gazeuse reactive, 

caracterise en ce que le flux de phase gazeuse reactive admise dans 
I'enceinte est en partie guide jusqu'a I'interieur du volume delimite par une 
face interne concave du ou de chaque substrat de forme creuse de sorte 
10 que ladite face interne concave soit en totalite parcourue par une fraction 
du flux total de la phase gazeuse admise. 

2. Procede selon la revendication 1 , caracterise en ce que le 
flux de phase gazeuse reactive admise dans I'enceinte est reparti vers 
chaque face du ou de chaque substrat dispose dans I'enceinte. 

15 3. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 et 2, 

caracterise en ce que la fraction du flux total de phase gazeuse reactive 
parcourant une face du ou de chaque substrat dispose dans I'enceinte est 
d'au moins 5 %. 

4. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 et 2, 
20 caracterise en ce que la fraction du flux total de phase gazeuse reactive 

parcourant une face du ou de chaque substrat dispose dans I'enceinte est 
d'au moins 10 %. 

5. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 4, 
caracterise en ce que Ton densifie simultanement plusieurs substrats 

25 disposes dans I'enceinte en etant alignes dans la direction generate 
d'ecoulement du flux de phase gazeuse a travers I'enceinte. 

6. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 5, 
caracterise en ce que le guidage d'une partie du flux de phase gazeuse 
est assure par une partie de paroi qui penetre partiellement a I'interieur du 

30 volume delimite par la face interne concave du ou de chaque substrat. 

7. Procede selon la revendication 6, caracterise en ce que le 
flux de phase gazeuse est en partie guide par une partie de paroi 
cylindrique jusqu'au voisinage du fond du ou de chaque substrat. 

8. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 5, 
35 caracterise en ce que le guidage d'une partie de flux de phase gazeuse 
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est assure par des passages formes a travers un corps loge a I'interieur 
du volume delimite par la face interne concave du ou de chaque substrat. 

9. Installation pour la densification de substrats poreux de 
forme creuse par infiltration chimique en phase vapeur, comprenant une 
enceinte ayant une paroi laterale et une premiere et une deuxieme paroi 
d'extremite opposees Tune a I'autre, des moyens d'admission d'une phase 
gazeuse reactive debouchant dans I'enceinte a travers la premiere paroi 
d'extremite, des moyens d'evacuation d'effluents gazeux s'ouvrant dans 
I'enceinte a travers la deuxieme paroi d'extremite, et au moins un plateau 
de support de substrat a densifier, 

installation caracterisee en ce qu'elle comprend des moyens de repartition 
et guidage de flux gazeux pour amener une fraction de flux de phase 
gazeuse admise jusqu'a I'emplacement de chaque substrat dans 
I'enceinte et guider une partie du flux de phase gazeuse amene a cet 
emplacement jusqu'a I'interieur d'un volume delimite par une face interne 
concave d'un substrat dispose en cet emplacement. 

10. Installation selon la revendication 9, caracterisee en ce que 
les moyens de guidage de flux sont constitues par une partie de paroi 
cylindrique disposee de maniere a penetrer au moins en partie dans ledit 
volume du substrat. 

1 1 . Installation selon la revendication 9, caracterisee en ce que 
les moyens de guidage de flux comportent un corps presentant une 
pluralite de passages traversants et dispose de maniere a penetrer au 
moins en partie dans ledit volume du substrat. 

12. Installation selon Tune quelconque des revendications 9 a 
1 1 , caracterisee en ce que les moyens de repartition de flux comprennent 
un ou plusieurs plateaux qui sont disposes transversalement dans 
I'enceinte et qui definissent des passages de repartition de flux formes par 
des ouvertures realisees a travers les plateaux et des espaces menages 
entre les plateaux et par un paroi laterale de I'enceinte. 
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est assure par des passages formes a travers un corps loge a I'interieur 
du volume delimite par la face interne concave du ou de chaque substrat. 

9. Installation pour la densification de substrats poreux de 
forme creuse par infiltration chimique en phase vapeur, comprenant une 

5 enceinte ayant une paroi laterale et une premiere et une deuxteme paroi 
d'extremite opposees Tune a Pautre, des moyens d'admission d'une phase 
gazeuse reactive debouchant dans Penceinte a travers la premiere paroi 
d'extremite, des moyens d'evacuation d'effluents gazeux s'ouvrant dans 
Penceinte a travers la deuxieme paroi d'extremite, et au moins un plateau 

10 de support de substrat a densifier, 

installation caracterisee en ce qu'elle comprend des moyens de repartition 
et guidage de flux gazeux pour amener une fraction de flux de phase 
gazeuse admise jusqu'a Pemplacement de chaque substrat dans 
Penceinte et guider une partie du flux de phase gazeuse amen£ a cet 

15 emplacement jusqu'a I'interieur d'un volume d6limite par une face interne 
concave d'un substrat dispose en cet emplacement. 

10. Installation selon la revendication 9, caracterisee en ce que 
les moyens de guidage de flux sont constitues par une partie de paroi 
cylindrique disposee de maniere a penetrer au moins en partie dans ledit 

20 volume du substrat. 

11. Installation selon la revendication 9, caracterisee en ce que 
les moyens de guidage de flux comportent un corps presentant une 
pluralite de passages traversants et dispose de maniere a penetrer au 
moins en partie dans ledit volume du substrat. 

25 12. Installation selon Tune quelconque des revendications 9 a 

1 1 , caracterisee en ce que les moyens de repartition de flux comprennent 
un ou plusieurs plateaux qui sont disposes transversalement dans 
Penceinte et qui definissent des passages de repartition de flux formes par 
des ouvertures realisees a travers les plateaux et des espaces manages 

30 entre les plateaux et une paroi laterale de Penceinte. 
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